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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(§) Verfahren zur Herstellung von kompostierbaren Starkeschaumstoffteilen mit erhohter Feuchtebestandigkeit 

® Zur Herstellung von Schaumstoffteilen aus naiver oder 
modifizierter Starke mit einer erhohten Feuchtebestan- 
digkeit wird ein Starkeester, vorzugsweise ein Starkeace- 
tat zugesetzt. Es wurde gefunden, daft durch das Ver- 
schaumen einer Mischung aus einer Starke und einer 
waRrigen Starkeacetat-Suspension, welche aus einem 
nicht zwischengetrockneten Starkeacetat hergestel It wur- 
de, unter Einwirkung von Temperatur und Druck ein sehr 
feuchtebestandiger Starkeschaumstoff herstellbar ist. 



00 



0> 
00 



BUNDESDRUCKEREI 03.00 002 017/560/1 



14 



DE 198 49 185 A 1 



l 

Beschreibung 



Die Erfindung betriffl ein Verfahren zur Herstellung von 
kompostierbaren Starkeschaumstoffteilen mit erhohter 
Feuchtebestandigkeit, wobei diese aus einer Mischung von 5 
Starke und Starkeacetat bestehen. 

Die Herstellung von kompostierbaren Formteilen durch 
Verschaumen von Starken oder starkehaltigen Naturproduk- 
ten wie GrieB oder Getreidemehl enthaltenden Gemischen 
ist bekannt (EP 0 546 956, DE 40 39 505, DE 32 06 751, to 
Chinnaswamy et al., Cereal Chem. 65 no. 2, 1988, 138 ff.), 
wobei zur Verbesserung der Stabilitat der Formkorper auch 
Naturfasern zugefugt werden oder Schichtverbunde mit Pa- 
pier oder Folien hergestellt werden (DE 42 28 779). 

Derart hergestellte Formkorper weisen naturgemaB eine 15 
sehr hohe Empfindlichkeit gegeniiber Feuchteeinwirkung 
auf und beginnen praktisch sofort bei Feuchteeinwirkung zu 
quellen, zu verkleben oder sich aufzulosen, eine insbeson- 
dere bei der Verwendung von Starkeschaumen als Verpak- 
kungsmaterialien erhebliche Einschrankung der Anwen- 20 
dungsmoglichkeiten. 

Es ist bekannt, die Feuchteempfindlichkeit von Starke- 
schaumen durch Zusatz von synthetischen Polymeren wie 
beispielsweise Polyvinylacetat, Poly(ethylenvinylacetat), 
Polyurethan, Polystyren oder Acrylsaurecopolymeren zu 25 
verringern (EP 0 376 201, EP 0 436 689, DE 196 23 464), 
wobei allerdings die Komposuerung derartiger synthetische 
Polymere enthaltende Formteiie erheblich langere Zeit- 
raume beansprucht und auch eine gleichmafiige Verschau- 
mung durch Wasserdampf mit steigendem Gehalt an synthe- 30 
tischem Polymer immer schwieriger wird. 

Das Problem der erhebUch verlangerten Kompostierungs- 
zeitraume wird in WO 93/20110 durch die Hydrophobie- 
rung von Starken durch Mischen mit Starkeestern der 
C2-C22-Carbonsauren umgangen, wobei die Substitutions- 35 
grade der Starkeester zwischen DS = 1 ,5 bis DS = 2,9 liegen. 
AuBerst schwierig ist bei dem beschriebenen Verarbeitungs- 
verfahren aus der Schmelze die Herstellung gleichmaBig ge- 
schaumter Artikel mit akzeptablen Festigkeiten und Dich- 
ten. Ubliche Schaumungsmittel in den zur Erreichung nied- 40 
riger Schaumdichten notwendigen Konzentrationen sind ein 
erheblicher Kostenfaktor und fuhren bei Starke-Starkeester- 
Mischungen haufig zur Verfarbung. Werden Starkeester mit 
mittleren bis hohen Substitutionsgraden mit nativen Starken 
oder destrukturierter Starke gemischt und unter Zusatz von 45 
Wasser verschaumt, so expandieren Starke- und Starkeester- 
phase nicht in gleichem MaBe und neigen dabei zur Phasen- 
trennung. 

So wird derm auch in WO 93/20110 kein konkretes Bei- 
spiel zur Verschaumung der Starke-Starkeester-Mischungen 50 
beschrieben. 

Eine ahnliche Hydrophobierungsvariante wird in 
US 5 554 660 beschrieben. Als Hydrophobierungsmittel 
wird hier entweder ein Starkeester mit einem Substitutions- 
grad DS = 1,0 bis DS = 1,8 oder ein verestertes Mehl mit ei- 55 
nem Substitutionsgrad DS = 0,3 bis DS = 1,1 verwendet, 
wobei die Ester der C 2 - bis C 8 -Carbonsauren beansprucht 
werden. Die Schwierigkeiten bei der Verschaumung von 
Mischungen aus nativen Starken und Starkeestern mit mitt- 
leren bis hohen Substitutionsgraden werden teilweise um- 60 
gangen, indem dem Starkeester anstelle nativer Starken 
Starkeether oder Gemische aus Starkeether nut nativen Star- 
ken zugesetzt werden, wobei der Gehalt an nativer Starke 
maximal 30% von der Gesamtmasse betragt. Eine derartige 
Verfahrensweise hat den Nachteil, daB Starkeether teurer 65 
sind als native Starken und diesen gegeniiber eine noch gro- 
Bere Empfindlichkeit gegeniiber Feuchte aufweisen, so daB 
die in US 5 554 660 beschriebenen wasserunempfindlichen 



Starkeschaume bis zu 75% Starkeester enthalten, um diese 
erhohte Feuchteempfindlichkeit zu kornpensieren und dar- 
iiber hinaus einen deutlichen Hydrophobierungseffekt zu er- 
zielen. 

Aufgabe der Erfindung ist es, die dargelegten Nachteile 
des Standes der Technik zu vermeiden und ein kostengiinsti- 
ges Verfahren zur Herstellung von Formteilen aus Starke- 
schaumstoff vorzuschlagen, welches es gestattet, aus Star- 
ken, Starkeacetat und gegebenenfalls Fullstoffen und/oder 
Zuschlagstoffen unter alleiniger Verwendung von Wasser- 
dampf als Treibmittel stabile, kompostierbare Starke- 
schaumstoffteile mit erhohter Feuchtebestandigkeit herzu- 
stellen. 

Die Aufgabe wird entsprechend dem Verfahren nach An- 
spruch 1 gelost, wobei eine waBrige, 5 bis 35 Gew.-%, vor- 
zugsweise 7 bis 30 Gew.-% gefalltes und gewaschenes, je- 
doch nicht zwischengetrocknetes Starkeacetat mit Substitu- 
tionsgraden von DS = 1,7 bis DS = 2,95 enthaltende Suspen- 
sion mit nativen, chemisch oder physikalisch modifizierten 
Starken und gegebenenfalls mit organischen oder anorgani- 
schen Fullstoffen und/oder Zuschlagstoffen zu einer knetba- 
ren bis zahflieBenden Mischung mit einem Feuchtegehalt 
zwischen 20 bis 70 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 25 bis 
60 Gew.-% vermischt wird und diese bei Temperaturen zwi- 
schen 120 bis 220°C, vorzugsweise zwischen 160 bis 200°C 
unter Druckbelastung verschaumt wird. 

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB bei Verwen- 
dung einer Suspension aus nicht zwischengetrocknetem 
Starkeacetat die Verschaumung in zwei Phasen verlauft, wo- 
bei in der ersten Phase bei gieichzeitiger Einwirkung von 
PreBdriicken zwischen 0,2 bis 50 kp/cm 2 , vorzugsweise 
zwischen 2,5 bis 35 kp/cm 2 und Temperaturen zwischen 120 
bis 220°C, vorzugsweise zwischen 160 bis 200°C auf die 
feuchte Mischung vor Beginn der eigentlichen Verschau- 
mung aus der Starkeacetatphase sofort ein erheblicher Teil 
der darin enthaltenen Feuchte abgegeben wird und sich da- 
bei die feinverteilte hydrophobere Starkeacetatphase auf der 
Oberflache der Starketeilchen und auf der Oberflache der 
FuUstoffkomponenten in einer kompakten aber expandierfa- 
higen Form abscheidet. Entscheidend bei der Durchfuhrung 
des erfindungsgemaBen Verfahrens ist, daB das in der Mi- 
schung eingesetzte Starkeacetat wahrend seines Herstel- 
lungsprozesses nach einer Behandlung mit Wasser nicht 
zwischengetrocknet wird und in seinem vorliegenden 
Feuchtezustand zu einer homogenen Mischung verarbeitet 
wird. 

In der zweiten Phase erfolgt durch Verdampfen des in der 
Mischung enthaltenen Wassers die Verschaumung der nati- 
ven und/oder modifizierten Starke und des vorkompaktier- 
ten Starkeacetates, wobei ein homogener und stabiler 
Schaumformkorper entsteht, welcher aufgrund der hohen 
Flachenbedeckung durch das hydrophobere Starkeacetat 
eine gute Feuchteresistenz aufweist. 

Das Starkeacetat ist insbesondere aus Mais-, Weizen-, 
Kartoffel-, Reis-, Erbsen- oder Tapiocastarke mit Amylose- 
anteilen zwischen 0 bis 90% hergestellt und besitzt vorzugs- 
weise einen Substitutionsgrad von DS = 1,8 bis DS = 2,65. 
Als Starkekomponente finden ebenfalls beispielsweise 
Mais-, Weizen-, Kartoffel-, Reis-, Erbsen- oder Tapiocastar- 
ken mit Amylosegehalten zwischen 0 bis 90% Verwendung. 

Als organische Fullstoffe konnen gegebenenfalls Holz- 
mehl, Sagespane, HanfTasem, Cellulosefasern, Schiifgras, 
Jute oder Chitin zugesetzt werden, wobei anorganische Full- 
stoffe beispielsweise Talkum, Kreide, Ton, Kieselgur oder 
Kieselgel sein konnen. Als Zuschlagstoffe konnen beispiels- 
weise Farben, Aromen oder pharmazeutische Wirkstoffe 
Verwendung finden. 
Das Ausschaumen der Mischung unter Druckbelastung 
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und Temperatur crfolgt zum Bcispiel in einer bcheizbaren 
Formpresse bei einer diskontinuierlichen Verarbeitung oder 
bcispielsweise in einem Extruder bei einem kontinuierlichen 
VerarbeitungsprozeB . 

Die auf diese Weise erhaltenen Starkeschaumstoffteile 5 
enthalten zwischen 5 und 40Gew.-%, vorzugsweise zwi- 
schen 10 und 30 Gew.-% Starkeacetat. 

Die erfindungsgemaB dargestellten Starkeschaumstoff- 
teile wiesen nach 10- bis 60minutigem Tauchen in Wasser 
bei Raumtcmpcratur eine praktisch unveranderte mechani- to 
sche Festigkeiten auf, wahrend ohne Starkeacetatzusatz her- 
gestellte Vergleichsproben bereits nach 2miniitiger Feuch- 
teeinwirkung deutliche Quell- und Auflosungseffekte zei- 
gen. 

Ein vergleichbar hoher Hydrophobierungseffekt wie bei 15 
der erfindungsgemaBen Losung konnte bei Verwendung von 
bereits getrockneten und resuspendierten Starkeacetaten in 
der Mischung nicht gefunden werden. Selbst nach einer 
drei- bis vierstiindiger Quellung bereits getrockneter, resus- 
pendierter Starkeacetate in Walser konnte die erste Stufe des 20 
Abscheidens der feinverteilten Starkeacetatphase auf den 
Starke- oder Fullstoffteilchen unter Wasserabgabe nicht 
nachgewiesen werden und zum Erreichen vergleichbarer 
Hydrophobierungseffekte sind 20-30% hohere Einsatzmen- 
gen an getrocknetem und resuspendiertem Starkeacetat er- 25 
forderlich. 

Die Erflndung soli anhand der folgenden Beispiele naher 
erlautert werden. 

Beispiel 1 30 

1380 g High-Amylose-Maisstarke (12,3% Feuchte, 70-85% 
Amylose) 
300 g Eisessig 

950 g Essigsaureanhydrid 35 

werden in einem 30-1-Riihrreaktor mit RiickfluBkiihler auf 
120°C erhitzt und 30 min auf dieser Temperatur gehalten. 
Danach werden iiber einen Zeitraum von 15 min weitere 
1 .900 g Essigsaureanhydrid und 2.000 g Eisessig zudosiert. 40 
Das Reaktionsgemisch wird iiber 6 h unter kraftigem Riih- 
ren am RuckfluB gehalten. 

Nach Abkiihlung auf 90°C werden uber 5 min in die klare 
Starkeacetatlosung unter sehr starkem Riihren 17 1 Wasser 
zudosiert, das danach deutlich getriibte Reaktionsgemisch 45 
wird unter starkem Riihren in 8 1 Wasser gefallt. 

Die durch Sedimentation und Dekantieren auf 6% Starke- 
acetatgehalt vorkonzentrierte Fallsuspension wird iiber eine 
Drucknutsche rnit 3,5 bar filtriert, der Filterkuchen funfmal 
mit je 2 1 destilliertem Wasser aufgeriihrt und wieder mit 50 
3,5 bar filtriert. Das so dargestellte Starkeacetat besitzt einen 
Substitutionsgrad von DS = 2,3. Der feuchte Filterkuchen 
wird unter Wasserzugabe durch Riihren mit einem Ultra- 
Turrax bei etwa 10000 U/min resuspendiert, wobei der 
Feststoffgehalt der Suspension auf 18% eingestellt wird. 55 

25 g dieser Starkeacetatsuspension werden in einem Kne- 
ter rnit 4,75 g Cellulosefasern, 0,25 g Salicylsaure, 22,5 g 
Kartoffelstarke und 2,5 g Kreide intensiv geknetet. Die so 
homogenisierte Mischung wird in einer auf 180°C tcmpe- 
rierten Plattenpresse bei einem PreBdruck von 35 kp/cm 2 60 
und einer eingestellten Schichtstarke von 2,5 mm iiber 90 
Sekunden verschaumt. 

Die so dargestellte 2,5 mm starke, etwa 10% Starkeacetat 
enthaltende Starkeschaumstoffplattc zeigte nach 20miniiti- 
ger Einwirkung von Wasser bei Raumtemperatur keine Ver- 65 
andcrungcn der mechanischen Fcstigkeit. 
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Beispiel 2 

1380 g Weizenstarke (13% Feuchte) 
500 g Eisessig 
1020 g Essigsaureanhydrid 

werden in einem 10-1-Riihrreaktor mit RiickfluBkiihler auf 
120°C erhitzt und 30 min auf dieser Temperatur gehalten. 
Danach werden uber einen Zeitraum von 15min2150g Es- 
sigsaureanhydrid zudosiert. Das Reaktionsgemisch wird 
uber 10 h unter kraftigem Riihren am RuckfluB gehalten, da- 
nach wird mit 3000 g Eisessig verdiinnt. 

Nach Abkiihlung auf 90°C wird die klare Starkeacetatlo- 
sung iiber eine Mischduse mit der funffachen Menge Wasser 
vermischt. Das danach stark getriibte Reaktionsgemisch 
wird unter leichtem Riihren in 60 1 Wasser gefallt. 

Die Fallsuspension wird iiber eine Stiilpfiltcrzentrifuge 
filtriert, der Filterkuchen funfmal mit je 2 1 destilliertem 
Wasser gewaschen und wieder filtriert. 

Das so dargestellte Starkeacetat besitzt einen Substituti- 
onsgrad von DS = 2,65. 25 g des etwa 30% Starkeacetat ent- 
haltenden feuchten Filterkuchens werden in einem Kneter 
mit 5 g Holzmehl, 0,05 g Vanillin, 34,95 g hochamylosehal- 
tiger Erbsenstarke und 5 g Talkum intensiv geknetet. Die so 
homogenisierte Mischung wird in einer auf 200°C tempe- 
rierten Plattenpresse bei einem PreBdruck von 10 kp/cm 2 
und einer eingestellten Schichtstarke von 2,5 mm iiber 90 
Sekunden verschaumt. Die so dargestellte 2,5 mm starke, 
etwa 13% Starkeacetat enthaltende Starkcschaumstoffplatte 
zeigte nach 45miniitiger Einwirkung von Wasser bei Raum- 
temperatur keine Veranderungen der mechanischen Festig- 
keit. 

Beispiel 3 

1380 g Maisstarke (13% Feuchte) 
500 g Eisessig 
1020 g Essigsaureanhydrid 

werden in einem 10-1-Ruhrreaktor mit RiickfluBkiihler auf 
120°C erhitzt und 30 min auf dieser Temperatur gehalten. 
Danach werden iiber einen Zeitraum von 15 min 1360 g Es- 
sigsaureanhydrid zudosiert. Das Reaktionsgemisch wird 
iiber 6 h unter kraftigem Riihren am RuckfluB gehalten, da- . 
nach wird mit 2000 g Eisessig verdiinnt. 

Nach Abkiihlung auf 90°C wird die klare Starkeacetatlo- 
sung iiber eine Mischduse mit der funffachen Menge Wasser 
vermischt. Das danach stark getriibte Reaktionsgemisch 
wird unter leichtem Riihren in 50 1 Wasser gefallt. 

Die Fallsuspension wird iiber eine Stulpfilterzentrifuge 
filtriert, der Filterkuchen wird funfmal mit je 2 1 destillier- 
tem Wasser gewaschen und wieder filtriert. 

Das so dargestellte Starkeacetat besitzt einen Substituti- 
onsgrad von DS = 1,80. Die etwa 10% Starkeacetat enthal- 
tende zahfliissige Suspension wird durch Riihren mit einem 
Ultra-Turrax bei etwa 10 000 U/min homogenisiert. 

50 g dieser Suspension werden in einem Kneter mit 25 g 
Weizenstarke, 2,5 g Hanffasern, 2,45 g Kieselgur und 0,05 g 
Kurkumin intensiv geknetet, die so homogenisierte Mi- 
schung wird in einer auf 160°C temperierten Plattenpresse 
bei einem PreBdruck von 15 kp/cm 2 und einer eingestellten 
Schichtstarke von 2,5 mm iiber 180 Sekunden verschaumt. 

Die so dargestellte 2,5 mm starke, etwa 12,5% Starkeace- 
tat enthaltende Starkeschaumstoffplattc zeigte nach lOminii- 
tiger Einwirkung von Wasser bei Raumtemperatur keine 
Veranderungen der mechanischen Festigkcit. 
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Bei spiel 4 

1380 g Kartoffelstarke (18% Feuchte) 
500 g Eisessig 
1400 g Essigsaureanhydrid 

werden in einem 10-l-Ruhrreaktor mit RuckfluBkiihler auf 
120°C erhitzt und 30min auf dieser Temperatur gehalten. 
Danach werden uber einen Zeitraum von 15 min 2100 g Es- 
sigsaureanhydrid zudosiert. Das Reaktionsgemisch wird 
uber 12 h unter kraftigem Ruhren am RuckfluB gehalten, da- 
nach wird mit 3000 g Eisessig verdunnt. 

Nach Abkuhlung auf 90°C wird die klare Starkeacetatlo- 
sung uber eine Mischdiise mit der funff achen Menge Wasser 
vermischt. Das danach stark getriibte Reaktionsgemisch 
wird unter leichtem Ruhren in 60 1 Wasser gefallt. 

Die Falls uspension wird uber eine Stulpfilterzentrifuge 
filtriert, der Filterkuchen funfmal mit je 2 1 destilliertem 
Wasser gewaschen und wieder filtriert. 

Das so dargestellte Starkeacetat besitzt einen Substituti- 
onsgrad von DS = 2,60. 50 g des etwa 30% Starkeacetat ent- 
haltenden Filterkuchens werden in einem Kneter mit 5 g Ju- 
tefasern, 5g Chitinpulver, 0,10 g Sorbinsaure und 22,9 g 
Reisstarke intensiv geknetet, die so homogenisierte Mi- 
schung wird in einer auf 190°C temperierten Plattenpresse 25 
bei einem PreBdruck von 2,5 kp/cm 2 und einer eingestellten 
Schichtstarke von 2,5 mm uber 120 Sekunden verschaumt. 

Die so dargestellte 2,5 mm starke, etwa 30% Starkeacetat 
enthaltende Starkeschaumstoffplatte zeigte nach 60miniiti- 
ger Einwirkung von Wasser bei Raumtemperatur keine Ver- 
anderungen der mechanischen Festigkeit. 
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pharmazeutische Wirkstoffe, die organischen Fiill- 
stofTe beispielsweise Holzmehl, HanfFasern, Jute oder 
Chi tin und die anorganischen FullstofFe beispielsweise 
Talkum, Kreide, Ton, Kieselgur oder Kieselgel sind. 



1. Verfahren zur Herstellung von kompostierbaren 35 
Starkeschaumstoffteilen mit erhohter Feuchtebestan- 
digkeit unter Verwendung einer Mischung aus einer na- 
tiven oder chemisch oder physikalisch modifizierten 
Starke und Starkeacetat mit einem Substitutionsgrad 
zwischen DS = 1,8 und DS = 2,65 und Wasserdampf 40 
als Treibmittel, dadurch gekennzeichnet, daB eine ho- 
mogene Mischung aus Starke einer waBrigen, 5 bis 

35 Gew.-% gefalltes, gewaschenes und nicht zwischen- 
getrocknetes Starkeacetat enthaltenden Suspension und 
gegebenenfalls von Zuschlagstoffen und/oder Fullstof- 
fen bei einer Temperatur zwischen 120 bis 220°C und 
bei einem Druck von 0,2 bis 50 kp/cm 2 zu Starke- 
schaumstoffteilen verschaumt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die homogene Mischung zwischen 20 bis 
70 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 25 bis 60 Gew.-% 
Wasser aufweist. 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Starkeacetat beispielsweise 
auf Mais-, Weizen-, Kartoffel-, Reis-, Erbsen- oder Ta- 
piocastarken mit Amylosegehalten zwischen 0 bis 90% 
oder deren Mischungen basiert. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Starkekomponente beispiels- 
weise auf Mais-, Weizen-, Kartoffel-, Reis-, Erbsen- 
oder Tapiocastarken mit Amylosegehalten zwischen 0 
bis 90% oder deren Mischungen basiert. 

5. Verfahren nach den Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Starkeschaumstoffteile 5 bis 40 Gew.- 
%, vorzugsweise 10 bis 30 Gew.-% Starkeacetat ent- 
halten. 

6. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Zuschlagstoffe, Farben, Aromen oder 
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